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Abstract. Magnetite nanoparticles were obtained using the co-precipitation method under various synthesis conditions. The phase composition was investigated using X-ray diffraction analysis. The saturation magnetization of the obtained magnetic nanoparticles was investigated using vibrating-sample magnetometer. As a result, the samples obtained in a nitrogen atmosphere reveal a higher saturation magnetization value than the ones obtained in air.  Введение. Магнетит (Fe3O4) является известным и широко исследованным магнитным материалом, который имеет кубическую структуру, где кислород образует замкнутую упаковку ГЦК, а ионы Fe занимают промежуточные тетраэдрические и октаэдрические пустоты [1]. Поэтому наночастицы магнетита (МНЧ) обладают магнитными свойствами вследствие переходов электронов между Fe2+ и Fe3+ в восьмигранные междоузлия, а также имеют высокие отношения поверхности к объему [2], что позволяет использовать МНЧ в широком спектре биомедицинских приложений, таких как доставка лекарств, гипертермия рака и магнитно-резонансная томография. Однако, для использования МНЧ в таких приложениях требуется высокая намагниченность, которая зависит от их фазового состава. Таким образом, цель данной работы заключается в получении МНЧ методом совместного осаждения при изменении атмосферы синтеза и исследовании влияния фазового состава на намагниченность полученных образцов.  Материалы и методы. Соляная кислота (HCl), гексагидрат хлорида железа (III) (FeCl3*6H2O), гептагидрат сульфата железа (II) (FeSO4*7H2O), гидроксид аммония (NH4OH) были аналитической чистоты. При проведении эксперимента использовалась деионизированная вода. Все химические вещества были поставлены компанией Sigma-Aldrich. В работе использовался метод синтеза наночастиц магнетита путем совместного осаждения [3]. Получение магнетита происходило по следующей схеме: 
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  2FeCl3 + FeSO4 + 8NH4OH → Fe3O4 + 6NH4Cl + (NH4)2SO4 + 4H2O 2,80 г гексагидрата хлорида железа (III) и 1,92 г гептагидрата сульфата железа (II) помещали в трехгорлую колбу, растворяли в 25 мл деионизированной воды и перемешивали магнитной мешалкой в течение 1 часа при температуре окружающей среды со скоростью вращения 300 об/мин без подогрева. Затем к раствору добавляли несколько капель HCl до pH 1-2 и нагревали при 85°C в течение 45 минут. Затем раствор охлаждали до комнатной температуры. На следующем этапе скорость вращения увеличивали до 1500 об/мин и по каплям добавляли 8 мл концентрированного NH4OH до достижения pH 11, при этом наблюдали изменение цвета от светло-оранжевого до черного, что указывало на образование МНЧ. После этого реакционную массу выдерживали при перемешивании в течение 60 минут. Полученный раствор промывали деионизированной водой. Частицы разделяли магнитной сепарацией и сушили при 35°C в течение двух дней в конвекционной печи. Для изучения влияния атмосферы в зоне реакции на фазовый состав и намагниченность, наночастицы Fe3O4 были синтезированы в нескольких атмосферах (воздух/азот), при прочих неизменных условиях. Фазовый состав МНЧ анализировали методом дифракции рентгеновских лучей на дифрактометре Shimadzu XRD 7000S (CuKα-излучение), оборудованном высокоскоростным 1280-канальным детектором OneSight. Исследования проводились в автоматическом режиме в диапазоне углов рассеяния от 5 до 80°. Значения удельной намагниченности насыщения определены из кривых намагничивания в импульсных магнитных полях до 6,5 кЭ согласно известной методике [4]. Результаты. Для исследования влияния реакционной среды на фазовый состав МНЧ были получены дифрактограммы образцов и построены кривые намагничивания (рис. 1).    
  Рис. 1. Дифрактограммы (а) и результаты намагниченности МНЧ (б),  синтезированных на воздухе (М1) и в азоте (М2)   На рис. 1а показано, что образцы демонстрируют рефлексы при 2θ = 30,35°, 35,63°, 43,49°, 53,56°, 57,12° и 62,81°, соответствующие кристаллическим плоскостям dhkl магнетита (220), (311), (400), (422), (511) и (440), соответственно. Эти результаты хорошо согласуются со стандартными значениями рентгенограммы Fe3O4 (карточка PDF 01-080-6403). Однако в образце M1 присутствует рефлекс, соответствующий фазе гетита (FeOOH) при 2θ = 21,22° [5]. Количественный фазовый анализ показал: Fe3O4 – 64,8% и FeOOH – 35,2%. Напротив, образец, полученный в атмосфере азота (M2), является 
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